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W&usrigaa Inpragnierbad sum Oleophobieran, aoaia Var- 
fahren aur Heratallung daa Impr&gniermittala. 



Zur Sl~ f aahauts<-» und waaaarabwels*ndan Iapragnierung 
Ton Taxtilian, P&den, Oarnan, sowie Leder, Papier, Hola, 
JCunatatoff olian, Lack- und Matallobarfl&chan warden salt 
garaumar Zeit vaaari^a Eaulsionan und niebtaaaariga L5- 
8ungan Ton Fluoralkylharsen Tarwendet. Aua virtaobaf t- 
liohan und arbeitabygleniachen Grttndan wtrdtn dabal bavor- 
zugt waaariga Eaulaionen rerwendat, da dar Slnaatz dar 
erfordarlicben groBen Ldaungaaittalmangen kostaplallg, 
f aucrgafabrlioh und gesundbaitaachadlich 1st, Diaaa Ha»~ 
anulsionaa aind jadooh MuAarat ampfindlicb, und la prak«- 
tlachan Batriab tratan haufig Ansflockungan und fJLllungen 
aujTv die *uf auf tretanda Varunrainigungan oder FH~Andarun<- 
gen aurBckzufiihran aind, Uberaua aohwiarlg iat audardan dia 
aua vixtachaf tlloben GrOnden gafordarte Sinbadimpragniarung 
auaaufUbran, da aahr haufig dia vaitaran AppratursuaJitsa 
a,B« Enittarfaatauarttatung dia Soulaion fMllan odar nooh 
aapfindliobar aaahan. Dia Eaulaionan altara «ohnall und 
Tialiaoh iat aa unafiglioh dim BJLdar langa* ala swai Taga 
au bait an, fcin waitarar Naohtail diaaar ftaulaionan iat daa 
hSufiga In tat ab an Terdarbaner War a, dia vtkrand daa unba- 
obacbtatan Aaaflookrorgangaa durob daa Bad gaaogan «urda» 
dadurch unanaahnlioh wird und aiobt nehr geralnigt vaxdan 
kann, H&ufig slaht aucb dia Haul a ion bai ffarogolaaBigkaitan 
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auf den Stoffen rersohieden stark auf, was bei der Wara 
in Gebrauch eiohtbar wird. Die au Impr&gnieraweoken be- 
kannten Emulaiontn beaitsen neban einer gut an oleophoben* 
nur aina abgaaohwMohta hydrophobe Wirkung* Ihr Qleopho- 
bierungeeffekt wird abar bal Zuaati yon Hydrophobierunge* 
mitteln wiederua abgeeohw&obt, ao dafl biahar beida Effekte 
mit optlmalar Wirkung aohwer erreiohbar aind« 

Die rorliegende Erf indung baaohralbt nun aina achta wtaarige 
LSaung ainaa Iapr&gnieraittele aue ainar ?luoralkyleili~ 
siuarerbindung* dia tiberaua hohen olaophoban ala auoh 
hydrophoben Imprftgniaraf fekt auf vialarlai Subetraten 
herrorruft und die rollig uneapf indlich auf gebr&uchliohe 
Yerunreinigungen und grdBere PH~Schwankun^en iat. Dieae 
LSaung beaitat ohna ZualLtse baraita aina hohe Metakraft. Sia 
kann gleiohaaitig ala Netsaittel beim Aufbringan sugeuiachter 
andarar Appreturmittel rerwendet warden* Dieae Eigeneohaft 
iat bei dioken Textilien und Leder beeondera wichtig ua 
ain eparaaaee und gleiohalttigea Aufaiehen au ernOglichan. 
Baa erfindungegem&Be laprignierbad iat aine w&aerige odar 
w&aarig elkofaoliache Ltiaung tinea Fluoralkylelkoxyeilane, 
das ainen odar hSohatane zwei fluorierte Alkylreete und 
gegebenenfalle eln bla swei klelnere Kohlenwaeaeratoff- 
reate an Silizlua gebunden enthilt« Aia Silisiua aind Uber 
Saueratoffatome naoh Art elnaa Alkoxyailane ein bia drei 
aliphatlaohe Polyole, Foly&ther, Alkanolamine, Oxyoarbon- 
e&uren f aowie ihrer Polyol-, Oder Poly&thereeter in linearer 

909806/1081 

BAD ORIGINAL " 3 " 



- 3 - 



1518551 



Oder cyoliacher Weiae gebunden. Solohe Fluoralkjlalkoxy- 
■ilane aind trotz dee erforderlich lan^en Fluoralkylreatea, 
der an Siliciun gebunden let, unerwarteteraelae noch vaaeer* 
loslich und grensflachenaktir. Eine weitera ▼Ollig ilber- 
imaohande Elgenechait aolcher wileariger Ldeungen 1st ihre 
auflergewahnliche Stabilitilt gegen daa Auafallen Ton Poly- 
ailoxan, da ciuch bei homogenen Alkoxyailanen normal ar- 
w*iae in Gegenwart ron ^aaaer fiydrol/ae und JCondenaation 
eintritt. Erat diese ttigenachaf t ermBglicht ee?v&earige 
Fluor eilioonlttaungen In dar Praxia wirtechaf tlioh eintu- 
•ataan. Ein Auafallen ouar Aueflocken aue wJteariten LBaungen 
dieeer Fluoralkylalkoxyeilaae, dla zwei bia dral Alkoxy- 
gruppen dee angegebenan Jjfpa enthalten, iat auch nach Woohan 
und Itonaten nicht beobachtbar, obwohl naoh derzeitlgen Er- 
fahrun^en ttbur daa Yerhaiten der Alkoxyeilanet dam Gleich- 
gewloht gane auf aaitan dem Silanole, bsw, Polysiloxans 
liegen mul3te, was beaondera fur dla trifunktionellen Mono- 
(Fluoralkyl)trialkoxysilanci autreffen ntlBta. Erat dieae 
unerwartete Stabilitilt erlaubt as, Substrata in Skononiiecher 
Weiae aue w&aari^en LSsungen ait triiunktionellen Fluor- 
ailiconen au iaprtignieren, die nach angeneasafcer Laeeraeit 
odar nach kurzzeiti^er Lrhitsung auf der Faaer waeehfeat 
gebunden warden kdnnen, UBglicherweiae lafit aioh dieae 
Stabilitilt iait oiner achwachan Aba&ttigung der Keben- 
Talenaen aea koordinatir eeohawertigen Silizlumatoas, duroh 
die in den Alkoxygruppen enthaltanen Heteroatoae, die dann 
dem Silisium gegeniiber ale Elektronendonatoren auftreten, 
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erkl&ren* Be Bonders wirksam ala Alkoxygruppen »ind hiersu 
1 f 2- und 1 f 3-(Jlykole und die aua ihnen aufgeba^ ten linaaran 
Polyfcthar, inabeaonders Athylene, Qlykol, Diglykol, Tri- 
und Polyglykol, welter* Aminoalkohole, inabeeondera Mono-, 
Di- und Tri&thanolaain, eowie CUykola&ure und Oxypropion- 
suura oder ihre Deriyate. Von den Polyolen ware nooh Gly- 
cerin erw&hnenawart. 

Liese atabilen waeari/.en Oder raesrie-alkoholiachen Fluor- 
ailiconlosun^en erhait man durch Aufldaen Ton Fluoralkyl 
alkoxysilanen, die duroh Upiaetaung von 

[*f - K i«Wn Si [ Z i( D+ n) 
n - 1 bia 2 9 vor^u^aweiae 1 

n = 0 "bis 2, vor-u^e*eiee u und 1 

Z - Halogen, flasserstoff , Acyl- oder Alkoxyrest, vorzugf- 

weise idethoxyrest 
R"« kleiner Alky Ires t t vorzu^sweise Methyl oder Vinyl 

n ■ groBer ale 6, yorzujaweise 7-14 
X » H t Cl f Br, vorzugeweiae F 

Ein Teil, aber nicht mehr ala die aalfte dar (CP 2 ) - 

£Tuppen kani durch CiCl ersetzt »ein 
-R«- Difun .tioneller organiecher Heat mit zwei oder aehr 

Kohlenetoffatoiaen, vorzugaweiee -CH 2 -CH 2 ~ f -CH-CH-, 

-(CM J 6 -, -C 3 H 6 0-C 5 H 6 - 
mit aliphatiscnen Ilydroxylverbindun^en gew^nnen werden, die 
im Fol^enden aufgefubrt sind: 

1 f 2»Glykole, in8beeonuera Athylen^lykol , ihre nalbeater u^d 
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1,3-Glykola, inabeaondara 1 , 3-Propandiol, ihra Halbastar und 
-athar 

Polyola, inabaaondara Gly sarin 

Oxycarbona&uran, inabaaondara Gljkols&ure, Oxyproplonsaura, 
ihra Clykol- und Polyglykoleatar und ~&ther und ihra 
Sals*, Nltrila oaer laid a. 

Alkanoleuiina, und ihra PolyglykolJithar, insbeaondera Mono* 
und CULthanola&in 

Poly&thar, inabaaondara Diglykol und Triglykol, wobei in 
allan Varbindunf an dia nach dar Sil&nolreraatarung 
nooh fraiat&ndigan Hydroxylgxuppan duroh klalna 11k- 
oxygruppan odar Aoylgruppen verftthart bsw« reraatert 
aain kdnnan. 

Via aua diaaar Aufatellung eraichtlioh iat, au£ aa aleh 
aur irsialung hydrolyaabaat&ndigar fluoralkylalkoxyallana 
ua Varaatarunfakoaponanten handaln t dia aindeatans a in* 
alkoholiaoha hydroxy lgrupp a far dia Va restarting besitsen 
und dazu In 2 odar 3-Stellung eln Heteroatom alt Elektronen- 
donatoreifenaohaft, lnabaaonaera Sauerstoff, Aainatiokatof f 
odar lit rile ticket off .Die bastan £rgabniaaa warden nit dan 
Vereaterungaprodukten aua Olykol, Di- und Triglykol, niadaran 
Polyglykolan und dan Athanolaainen ersielt. Solche Veraeterunge- 
produkta alt Jluoralkyltrichlorsilanen der Formal 




C n*2n+1 



-CBkCH-SiCl 



C n r 2n+1 



-CH«CI-Si-CX 

x 01 



3 
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ergeben roraiigliche atabile Loaungen, die in einer Konaentration 
Ton 5 % bie herab su 1 °/oo und weniger, gute oleophobe und 
auoh stark hydrophobe Iapragnierwirkung eraeugen* Die sur Her- 
atellung der wkesrigen Loauntfen notwendigen Fluoralkylalkoxy- 
silane warden erf indungegemSfl an beaten duroh Uaeetiung der ent- 
eprechenden ChlorBilane oder Hydrogeneilane Oder durch Uaeetexung 
anderer verfiigbarer Alkoxy8ilane alt den Eaterkoaponenten in an 
aloh bekannter Verfahrenavaiee erhalten. Die hierfttr notwendigen 
Fluoralkylsiliaiumrerbindun tt en warden in geeigneter Weiae nach 
B 76 756 IT b/12 o oder nach S 7A510 I V b/12 o erhalten, Htufig 
•nthaltan diaaa T«rbinaungen noch org«nieoh gabundanaa Jod f daa 
duroh Raduktion ait Matriumaaalsam in aethanoliaoher L0aung, odar 
ait Zink in aalasaurer, odar aamonbromid- odar aaooniakh&ltiger 
alkoholiaoher Loeung geflen Waaaeretoff auagatauaoht warden kawu 
Sabei kann dia Dejodierungaatuf e, aowohl naoh Uaaata dar Chior- 
ailana ait Methanol su Kethoxyeilanen erfolgen, die ia AnechluB 
daran ait den Vareaterungakomponantan katalytiach uageestert 
werden, Oder man aetet dia Chlorailana eofort ait dan Teraaterunga~ 
koaponenten urn und reduziort dann. Letaterer Wag bereitet abar 
grdSexe Schwiarigkaiten t«i dar Abtrennung dar anorganiaohan 
Jodido, dia dann duroh Dialyu* odar mittele Jonenauataueoher odar 
duroh Flillun** reaction sur Riio*gewinnuiig daa Joda entfernt wardan 
atiaeeru 

la Eiaselnen gaht man awackmiLUig Ton Fluoralkylchlorailanan aua, 
dia, aofera aia nach B 76 756 IT b/12 o hergeatellt wurden, 
aufier dam jodhaitigen Produkt auch noch olefiniachaa Silan ent~ 

halten, daa dttroh HJ-Abepaltua* von daa PriaMrprodukt etanmt. 
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Auch diaeea olafiniache Fluoralkylchlorailan fiihrt iu gleich 
wirksaman Produkten und wird also in Beaktionagamisoh be- 
laaatn* Dieae Chlorsilana werdan nun in Diiaopropylather ga- 
lbet und langeam untar Ktihlung und hef tigem Hiihren zu einam 
grtifieren UberachuB Methanol gatropft* in dam aioh eln 
Uberachufl fluBaigea Natriumamalgam befindet. Man ruhrt also 
nach ZufUgen das CLloreilans d&a entatandana Mathoxyallan 
aina halbe Lis zwei Stundan intenair bei Baumtemperatur 
bio su 60°C nit Natriumanalgan. Darauf nautraliaiert man dia 
Tom Amalgam getrennte Loaung mit ga»f drmiger HC1 und aatst 
anachliaSend ttuaaer au, extrablert durch kr&ftigea Sohiittaln 
und kann dann eine waesri^e ^haae u*it alien anorganiachen 
Salzan, wie Jodiden, abtrennen, wahrend die atharische Lbsung 
daa jodfreie Fluoralkyliaethoxyailan en thai t, Diase Lusung 
wird nit CaCl 2 getrocknet und daa Losuri^smit *el abdestilliert. 
Nun miaoht nan die sen RUckstana mit dan ubea beBchriebenen 
Verea terungskomponenten, wobei man sweckm&Big atwaa Tetra- 
hydro furan ala LoaungBYermittler sufiigt und aetzt eina 
katalytiacha Alan^e Natriummethylat, Benxyl trine thy lumuoniun- 
hydroxyd oder p-Toluolaulf onaaure eu. Nun urhitat man auf 
70 - 150°C, baw. 50 - Q0°C etwa 1 bis 5 Stundan. Dabei kann 
nan ap&ter daa entatahende Methanol samt dan Tetrahydrofuran 
abdeatilliaran laasan. Nach dieter Umeaterung let aine er- 
kaltete Probe dieaea Genischea in Waaaar rollkomnen 15alich 
und kann sur Heratell-ng daa was^ri^e** Inpragnierbadea rer- 
wendet warden* Ala dritter mbglicher Weg beataht noch dia 

- 8 - 
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Reduktion des Chlorsilans in atherischer L^aung mit Lithium- 
aluminiumhydrid, wobei auch daa organiach ^ebund«ne Jod gmgmn 
WaBseratoff ausgetauscht irird, +34°C imd yz Stundt Raaktiona- 
xait reichen fur diasa Raduktion aua. Biesaa Hydro garni lan kann 
nun mit den V^reaterun^akomponenten nach Zufiigen Ton wenig 
H 0 PtCl^ bei etwa 80 bis 100°C umgeaetzt werdan, wobai man 
wiadarum Fluoralkylalkoxysilane tewiimt, aie zur Heratellung 
w&asri 0 er Iapragnierbadlosun^en geei^net sind. 0,1 bia $0 g 
diesax Fluoralkylsilicone werdaxi in 1 1 Wasser galoat. 
Etwaa niedare Alkohola konnan im Yasser enthalten aein. 
DieBe Lbsung let stabil und weitgehend unempf indlich ge^en 
PH-Sohwankungon. Taxtiiien, Game, Ladar f Papier, Kunatatoff- 
folien konnen darin getrankt weruen odar daxait beapriiht, ouer 
mit Walzen bedruokt reruen. Lia Substrata erhitzt man darauf 
Torteilhaft einiga Minuten auf etwa 120 - 150°C und erhalt 
so aahr stabile oleophole und hjdro.^hobe Oterf lachenei^enachaf- 
tan. Ala Joratrennmittal fur iCunststoff , liolz odtr Jetall- 
formen l&ftt eich dieae Lbeung gleichfalle rerwenden. l»ie 
antiadhasiven i^iganschaf ten sind so groU, da& damit behan- 
delte Klebebandriicksei ten und Abaeckiolien leici*vun der 
Klebatof f aeite gelost werden konnan. 
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Baiapial 1 

50 g Wodparfluorhaptan wsrdan ait 30 g Yinyltrichlorailan 
Oder 28 g Vinylaathyldichlorsil&n gsmiscfct und genIB dazn 
Ysrfahran na«h B 76 756 IV b/12 o tbarmisch iut Raaktion 
gebraoht. Hiersu tropft aan das Gaaiach ait sincr Ga- 
achwindigkalt Ton 0,36 eca/ain In ain laioht gtneigtts 
Glaarohr Ton 900 urn Lttng* uad 10 aa innaraa Durchna asar, 
daa auf 340°C gabalat wird. Die auatratandan Eilapfa ward an 
kondansisrt und baatahan nobsn 20 > niobt uagasststan Per- 
fluoralkyljodid und daa tlbarschiissigsn Yinylohlorsilan 
aua ainaia Gsalaob Ton OjF^-CH^CHJ.SiClj und C^^-Cfl-CH-SiClj, 
odar bai Einsats Ton Vinylnethyltriohlorsilan aus dan 
analogsn Fluoralkyl* bsw« Fluoralkanylaathyldiohlorailansn. 
Jfaah Abdestilliaren dax nieht uagssststsn Bsaktionskonpo- 
nentan wird daa ttbar 1uu°C bai 20 aa aladanda Baaktiona- 
gaalaob in 200 coa Diiaopropylathar gal8st und diaaa L8- 
aung langaaa in ain haftig gartlhrtaa Oaaiash aus 2300 g 0,6 % 
latriuaaaalgaa und 50 g ithylanglykol odar 50 g 1,3-Tri- 
aathylglykol odar 70 g Glyoarin odar 100 g Digljcsrin ga- 
tropft. Darauf wird bai 40°C alt Hatriuaanalgan gsrtthrt 
und naob Neutralisation ait gaaf 3rcigar KC1 der Diiaopro- 
pyliithsr abdaatilliert. Dar RUokstand wird in Waasar galdst. 
£ina solcha 0,5 jtiga wAaariga Losung inprigniart Tiala Sub- 
strata iasaridar, pordaar, absr auoh glattar Ubax*l&oha 
stark olaophab und bydrophob. Hlarsu 1st aa wortailbaft 
naeb daa Tauohan, Trttnkan odar Badruokan dia laprHgniarung 
durcb Irhitaan auf ca. 100 - 150°C 4 Mlnutsn lang bia 
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aint St und a, odar duroh langaa Lagarn auaauh&rtan. Will man 
jodfraiea ImprHgniaraittal, bo laBtaan eina nautrala Lttaung 
dec Bttokatandaa, dtn man naoh dar Baduktion und Abdaapfan 
das Diiaopropyl&thara erhMlt, in laopropanol odar and • ran 
polaran Fliiaalgkaltan Uber ainen ohloridbaladanan Aniontn- 
euatauaobar laufan, dar ▼ortailhaf t ait Alkoholan Oder Athar 
atatt ait W**Bmr ge^uollan iat. So ©rhiilt aan ain in Waaaar 
Itfalichaa, jodidfreiaa Iapr&gniarmittal, daa in Waaaar auota 
naab 20 Tagan noch kaina FSllung aaigt, Daa ao arhaltana 
waaaarfraia JConsantrat Ton d«a daa alkoholiacha Lttaungaaittal 
durch Tetrahydrofuran araatat wurda, wird ait 25 g Epiohlor- 
hydrin rexaiacht und ait 9 L NatriumoaydpulYar bai 40°C 
awai St und an gariihrt. Darauf wird rcraiohtlg in dar K&lta 
mlt HCl-Gaa neutral! miart* kan arhMlt auf diaaa Weiaa oin 
Fluorsiliconprodukt, deoaan fraie dydroxygruppan aa Ilk- 
oxyreat tailvaiaa duroh Qlycidylkthergruppan araatzt aind, 
Dieaa flQaaigan Verbindungen aind Yollkommtin in Waaaar 
lttalioh und beaitaan aufler ihrer atarken olaopho)>an Imprtg- 
nierwirkung noch dla Biganachaft, Bauawoll© und Zallwolla 
knittariaat au aachan. 
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Beiapiel 2 

25 g 1-Jod^erf luorheptan oder 26 g 1-Jod-8-chlorperf luor- 
oktan warden mit 16 g Vinyl trichloreilan oder Vinylaethyl- 
dichloreilan Termisoht und al« Gas ait einer Verweilseit 
Ton 30 sec bei 340°C gemfcO dan Yerfahren nach B 76 756lVb/l2 o 
bei 1 atm durch ein glMsernaa Reaktionsrohr Ton 900 sua 
Lange und 10 aa Burchaea&er geleltet. Dae duroh Abkflhlen 
kondensierte Reaktioneprodukt wird, nach Abdeatillieren 
des (iberachttsBigen Auucangematerialt im Yakuum Ton 20 ana, 
in 100 com Diiaopro^ylftthar & elbet und in eine he! tig ge- 
rdhrte Mieohung aus 70 ccm kotLkmol ait iiberechtteaigem 
flUaaigea Natriumamalgau g^tropfi. Man riihrt noch etwa 
1 Stunda nach und priift, ob noch Natrium im Queckeilber 
iet, waa duroh Waeserstof f antwicklung einer Aaalgaaprobe 
mit Terdiinnter Easifcs&urfc iestgeetellt wjrdan kann* Fa'-ls 
dlaee Proba negatir auafilllt uxaQ nochmala liatriumaaalgam 
sugeeetst und 1 Stunda geriihrt warden* Die ao redusierte 
Proba wird mit gaafdrmiger HC1 nach Abtrennen Tom Amalgam 
neutralisiert und dann ait 200 com Waaaer auageechUttelt. 
Die w&eerige Ltteung entt.alt nun alia Natriuahalogenide, 
woTon Jod surtiokgewonnen warden kann. lie &therieche L8- 
sung wird noohaals ait Waaaer gewaeohen und dann ait 
Calsiuachlorid getrocknet* Lann werden 30 g Di^lykol, 
40 g Triglykol Oder 25 g TriglykolmonomethylfiLther zueammen 
mit 30 coa Tetrahydrof uran zugaaatzt und nach Zueats won 
etwa 0,1 g Natriummethylat oder einea anderen hekannten 
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Uaesterungekatalysatora, wit p-Toluolaulf onsaure, quarter* 
nara Amaoniuabase 9 oder Xrifluoressigaaurs unter Druck 
und kraftigea Schtttteln auf 100°C erhitst, Dann kann Ban 
n ch dea Abkiihlen und Entleeren des Druokgef&iies das 
Ltisungsaittel bei 100°C abdestillieren* eventuell frei- 
gewordenen Alkohol abtreiben und dann naoh dan Krkalten dan 
Katalyaator duroh Neutralisierung unwirkaan ma oh en. 
Die 00 arhaltanen flUsei^en Verbindungen Ibsen eich Toll* 
st&ndig in ttaeaer und aaaarigen L5eungen niaderar Alkohole, 
wie auch in anderen polaren Ldaungsmitteln* Dieae w&sarigen 
Ldaungen sind lander ala 30 Tage atabil und ohna Auaflocken 
haltbar und aeigen in Konsentrationen bie au 2 °/oo harub 
einen hohsn oleophoben und hydrophoben Iaprttgnieref f ekt f 
der dia Subatrate atark achmutsabweiaend und antiadhaeir 
macht, iian benatzt dia Substrate, wia s.B* Textilien, 
Papier, Folien, oaer Leder aurch Tauohen, Bedrueken odar 
Beaprilhen, trooknet und erhitat naoh Noglichkeit ainiga 
Jtinuten bia su einigen St und an auf 90° C bis 150°C odar 
hdher 9 urn daa Material auezukondeneieren, Man kann Alkali, 
quarternare Ammoniumbaeen in Menken von 1 odar weni^er 
zueetzen odar naohtraglich tuitrt^en una auf diese fceise 
die HMrtatemperatur oder die Hfcrtezeit das Silicons wseent- 
lioh hurabsetsen. Ja ein StUok Baumwollpopeline, lilterpapier 
Zelluloaeregeneratfolie, warden in einer 1 jL waearigen ^osung 
dieaer Probe getaucht, durch Erhitzen auf 13Q°C getrocknet 
und etwa 10 Minuten bei dieaer Temperetur t >ehalten. Ein 
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Wildledaretiiok, in der selben Loaung get a ucfat t wird nach 
da* Abgustschen gstrocknet and mit einer 0 # 1 # alkoholi- 
schen benzyl triAethylaiiBoniumhydroxydldaung beaprttht. laoh 
1 Tag Lagerzalt iat das Leder stark 31-, achmuta- und 
wasserabvsiaand. Baa Popalinsatiiok und daa Filterpapier, 
wie auch dia Folia haben diaaslban Eiganaohaf tan, Der 
Hydrophobeff akt aird naoh einaaligain Auawasohen mit Waeser 
noch weaentlich beaser, so daS eina Banetxung auch miter 
drastischan ledingangsn kauia mahr galingt. Dieaer Effakt 
iat auch nooli nach aahrmaligaa Waaehan Oder ohemischen 
^iini&en nooh vorhandexu Dia Jolie iat stark klebatoff- 
abwaiaend and Jcann, sofarn aid durch ledrucken nur ain- 
seitig inpragniert iurae f als Toraiiglichaa Ausgangamateri- 
al sur Herctellung Ton JQobefolien und «-b&ndern **rwendat 
wercitn. 

Beispiel 5 

43 g 1-Jodperfluortetradacan oder 48 g 1-Jodperf luorhaxa- 
deean warden, via in Beiapial 2, ait 16 g Vinyl trichlor- 
ailan uogesetst und daa Baaktionaprodukt lach AbdeatillLaran 
dea UberachUaai^an Ylnyltricnlorsilans bei 100°C und 10 mm ilg 
wia in Balapial 2, zon 71uoralkyltrimethojcysilan umgaaetzt 
und radusisrt* Daa erhalteno jodfraie Silan wird init 60 g 



■ethylat -ind 80 com IHF als JbSsun&ayeraittlar naoh f in Bei- 
apial 2, angagebener *eisa katalytiach uag«68tdrt und an- 



Polyglykol 400 ouar 6u g HO 




CE. und 0,2 g Natrium- 
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BChlieflend ait HC1 nautraliaiert. Das so hergaatallta 
Produkt 1st in Wasser unbaaohriinkt Idalioh. Eina 1 $ 
wiiaariga Ldaung iat au3ero*dantlich atabil und sin Yorsiig- 
lichea Itprftgniermittal £Ur Taxtilian, Papier, Leder und 
andara Substrata. Dieae Loaung hat aina hoha Netakraft und 
achaumt atwas* Dar Loaung kJnnen Epoxyvarbindungan sur 
JCnittarfaatiapr&gniarung baigafttgt wardan, Wia In Baiapial 2 
wird daa Silicon auf dam Subatrat waaohfaat aus^ahartat 
und Terlaiht dann diaaau eina hoha kohlanwaaaeratof f- und 
waaaerabatoflanda tfirkuxig, j»anz±n» Septan, Cyclohexan und 
Waaaer benecjan nicht. 3)ia achautzabweiaanda .Yir*ung iat 
dadurch herrorra^cnd. £ie w&aarigan Loaungan laaaan aioh 
aparaamer anwandan ala alia andoran Fluorharae ait Parf luor- 
kohlanatoffkottan von C Q und waaigar. 

Beiauial 4 

45 g Woctperfluoroktan odor 4* g 1-Jod-e-hydroganperflttor- 
ok tan werdan ait JO g Vinyl trichlorailan Oder 2d g Vinyl- 
aathyldichlorailan nach ;iethoda won Baiapial 2 umgasetat, 
Daa arhaltena Fluoralkyltrichlorailan wird naoh Abdaatil- 
liaren aaa nicht uaigeaatztcn ^uagangamatariala mit 50 g 
Easiga&uraanhydrid uageaatat und kurae Zeit aufjekocht. 
Darauf wird noch 30 g kiaaaaig «u, eattgt und 200 g 'xetra- 
hydrofuran ala Losungamittal. liese Loaung wird mit Zink- 
aptoen 3 otunden ^oachuttelt, worauf man entw«der allea 
Loaungsmittel, Siaeasig und Aoetanhydrid abdestilliert und 
durch Oxydation daa Jod aua daa Daatillat freisetzt, odaa 
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allea Jodid naoh Abtrannen dee Zlnka ait Blai-II-acatat 
Wilt. tfbarachiiaaigea Blel wird ait Aaaonohlorid gtfUlt. 
fiach Abfiltriaran daa liiedarachlaga, Abdaatillieraa aller 
LSaungaaittal wird 100 g PolytetraaathylenglykoliLthar, alt 
einea aittlaran Molgewicht Ton 550 od«r 25 f Glycidol odar 
60 g Triglykolaonoaoetat augasatat und dia fraigawordena 
Xaalgaaura aua dtm Fluoralkylslliciuatriaoatat im Yakuua 
abdastilllert, Daa arhaltana Produkt iat waaaarloalioh und 
ala w&strlg* TerdUnnte L8aung ala Olaophobierungaaittel aur 
laprttgniarung Ton Taxtilien und Kanvtledar Torziiglich ga- 
eignat, wobai man naoh Leiapial 2 Torgeht* 



65 g 1-Jodparf luordaoan Oder 1-Jod-I0-Chlorperf luordctan 
odar 75 g Taloaerprodukt aua Pen t&fluorjodiL than und Shior- 
trif luor&thylen, daa nit einer Kohlanstoffketta Ton 10, 
gnm&B daa Terfahran Ton B 74 6 30 IT b/12 o 9 gewonnen wordam 
iat f wurda ait JO g Yinjltrichlorailan oder 32 g Allyltri- 
ohlorailan naoh daa Varfahren gam&a B 76 756 IT b/12 o 
bai 350°C und 40 »eo Venrailaeit uagaaatit, Daa Eaaktlona- 
produkt aird nach Abdaatillieran daa iibarachtiaalgen Aua- 
gangemateriala alt 200 goo Diiaopropylitthar Terastst und 
wia In Baiapial 2 9 au Trine thoxyailan ufflgeeetet und radu- 
ziart. Bann wira ait ftasaar auagawaschen und daa Lttaunga- 
mittel abgedaapft* Ka werdan 100 com Tetrahjrdrofuran - 



Biiaopropyl&ther 1 1 1 eugefUgt und darin 25 g CUykoleaura 
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odor 30 g ^-Oxypropioneaure geloet, Nach Zugabe Ton 0 f 2 g 
p-Toluol»ulf ongaure wird unter Hilhran 1m Autokl*T«n 2 
Stunden auf 100°C erhitzt. Nach den Abktthl«n und Abpuffern 
iait etwas imtriumace tat wird tin wa^serloalichas KLuoralkyl- 
eilicon g*wonnen 9 dessen w&esri^e und nichtvassrige Lttaungan 
als vorziigliehea Impragniermittel anwendbar aind. Neutral!- 
eiart man diesu Loaung ait etwea Aauoniak, so erhalt aan 
•tark netsende Iapragnierldsungen. eignen *ich beion- 

ders fur schwere Textilien, die wie in Beispiel 2 behan- 
uelt werde,,, 

Beiapial 6 

65 o 1-Jodperf luoroktan oder 63 g 1-Jod-8-hydrogenperfluor- 
oktan werufcii mit 30 g Vinyl- o^or All^ltrichloreilan oder 
Vin^lmothyldichlor^ilanp wiw in Leispiel £ oder 3 besclirie- 
ben, umgeacifct* Dae arualtena Acidi tionapz'odukt wird nach 
iibdastillierLri dss uberachusti^ei? A&agangaicate rials ait 
100 com T3'tri;hydyo£ur&ii ^smiecht unci langsaui imter Iiuhron 
zu ein«ii: G^-aiiiuh «ub 110 g elthoxyli^rter Glykolaaure ait 
*inem a&t^leren ttol c ;owleht v^n 2b0 9 oder 60 ^ 'I'riglykol- 
aonoacotat mz.t ^inketcub, Z±nk£p&iien untl A;:u*onbi*oi!iici und 
50 cam T«^^eh/v.:?oreran gatropf t »Iiach sveistundigem Hiihren 
vird abfiltrJert und die Losiing Liber einen entwaaaerten und 
mit THF ttquullcnen, chloridbeladenen Anionenaus tauechpr 
gafiihrt* Man erhalt eine in naaser loaliche, jodfreie Jluor- 
8illoonl5aung 9 deren Auf losung in Wasaer c ute Oleophob- 
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und Hydrophobaff ekta naoh einer Hilrtaawit Ton 5 Minutan 
b«i 130°C auf Taxtilian, Papier und anderen Subatraten 
herrorruft. Diese wgaari^en Ldsungen aind naoh Tielen 
Tagen nooh atabll. 



65 g 1*Jodparflucrdeoan oder 70 g 1 -Jod-8-Bromperf luor- 
daoaa weruen alt 30 g Tlnyltrichlorsilan odar Vinylaethyl- 
dichlorailan, wie in rseiapiel 2 umgeeetat. Dieses Uaoetaungs- 
produkt wird naoh Abtteatillleren dea uberschiiaaigen Vinyl- 
chlorailans ait 2Uu com Eiieopropylkther Terdiinnt und 
unter haf ti fc e* Riihren sra. ainen Geaisoh aua 100 oca Methanol 
mit Uberaofciieaigea Satriuaaoalgaa ^etropft. tfach einatiindi- 

gam Kihren wird rom Amalgam getrennt und mit gaaf3raiger 
HC1 neutraliaiert. Darauf wird alt *&saer awaiaal aue^e- 
actuittelt und dla La sung getrocknat. Bach ▲tdeatlllleren 
Ton 120 coa Diiaopropyl&ther wird ait 70 ccm Tetrahydro- 
furan TerdOnnt und darauf 25 g MonoKthanolaain odar 60 g Di- 
tthanolaaln odar U0 g Triathanolaaln sueaaaen ait 1 g 
Xatriuaaethylat augeaetst* Darauf wird ia Sehiittelauto- 
klaTaa I 3 1 unci an auf 100 # C erhitst* Man bltat dann allea 
LBaungaaittal und den iraigawordanan Alkohol bai dlaaar 
Seaper&tur ab und arbitat noohmala 2 Btunden. Pann ktthlt 
aan ab und nautralialert daa fieaktioneprodukt ait g&a- 
ffiralger HC1 bia auf PH • 8,5. Das fltiaeige Produkt lat 
Tollkoaaan in Waaaar 15alich. Saina wMaaritjen Ldsungsn 
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Bind aehr atabil und Tarlaihen Taxtilian, Wolla, Papier, 
Ladar, fiolatailen und lackiartan Qaganatlndcn, wia auoh 
Metalloberfliichen naoh dam Benataen and Trooknen atarka 
aohmuta- und aiabweiaanda Biganachaf tan. 
Uan arhltat die alt 3 *ia 0,3 LOaungin banatstan 

Sub »t rat a aur achnalloran Auah&rtung auf Teapaxaturen 
awlaohan 80 uiid 25Q°C. Banain dringt in soloho Baunaoll- 
atiloka nicht mahr ©in. £ia Substrata aind batondtra naoh 
eiaaaliga Auawaachan ait \«aa*«r glaichfalli atark hydro- 
phobe Dieae Ldeun^an laaaan aich vcrziiglich ala Trannaittel 
fur Yulkanialer- und andara Formen varvandan* 
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1.) ▼•rfAhren iur Haratallung ainaa waaaarldalichan Iapr*fnier~ 
mittali «ur olaophoban, hydrophoban, antladhiiaiYan und 
aohautsabwaiaendan Auartiatung Ton Taxtilitn, Papiar, Ladar, 
Folian und andaran Subatratan, dadurch £akannzaichnet f dafl 
san raaktionaffchitfa di- ouar trifunktionalla Fluoralkyl- 
ailiaiuayerbindunean iait waeaarlSalichan aliphatiaohan 
Hydroxy lrerbinduugen gana odar teilwaiaa uaaatst, dim in 
2 bis 4 St •Hung iur Uydroxyl^ruppe tin Oder jnahrara, els 
Elakfjgonandonatoran wirkande Hateroatoma, wie Saueratoff t 
Stlokatoff , odtr ihr« HoaolOfian anthaltan. 

2 ») Tarfahren nach Anapruoii 1, audurch gakennzelohnet, dafl man 
dia riuofalk^lBill«l\uavtjibiuuun b tfn mlt nachatahand typi- 
alertan Katerkonponantan aur liarttsllung der waacarliSa- 
lichan iluoralk^lalkoxyciljma uaaatsts 
1,2- und t,3-Mykola, 

Torsugawaiaa Athylan*lykol und 1,3-Propaniiol, ihra 
Halbaatar und lialbathar 
Polyola 

rorau^awaiaa Olysarin odar Dlglyaarin and ihre 
tailwaiaa Taraatartan odar rarfcthartan DariTata, 
Oxjrcarb on afcur an 

Torsufswaiaa Olykol- und OxypropionaHura, lhra 
Olykol- und Poly glykolaa tar Oder -Mth«r p aowia ihra 
Salae, Nitrila Oder Amida 
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Alkanol amine 

rorzugaweiae Mono* und Difcthanolamin und ihre Poly- 
glykol&th^r 
Poly&ther 

inabesondera Eiglykol, Tri- und Polyath;ylenglykol f 
ihre iialbeatar Oder Halbather 

3*) Yarfahran nach Anaprueh 1 und 2, dadurch gekannzeichntt, 

dafl nan Fluoralk^lailisiunrrerbindungen in angagebener Weiaa 
umaatzt, dia eine Oder zwei Kohleatoffkettan mit uindeBtana 
z^ei, Yorzujaweiae 3 bia 9 -CFg-CF^-, odar «CFCl-CF 2 -gruppan 
tragen, welch* minde stone duroh ein, vorzugaweiaa s«ei oder 
mehr iCohlanatof f a tome vom oiliziumatam entfernt sind und 
die am andaren Jtnae durch ein Hulo^an, insbesondera Fluor 
und Chlor, Waaaerstofi o..er -CI y •CF^H, -CFg-Halogen-^ruppan 
ab^eechloaeen Bind. AuSer uan F3 uoralkylgruppen kann hdchstena 
ein anderer organiach^r Heat am Silizium gebundan aein. 

4.) Verfahren nach Anapruch 1 ois 3, duuurch gekeiuizaiohnet, 
dab man vorzugawaise Fluoralkylsiliziumverbindun^en der 
all^emainan Formeli 

Z 

CF 2 X.CF 2 -(CF 2 -CF 2 ) n -CH 2 .CH 2 -bi - Z 

und / odar 

/Z 

CF 0 X.CF 0 -(CF 0 -CF,J -CH«CH-Si - 2 
d d £ d n ^ ^ 

mit ii - 2 bia 9 

X • Halogen odar Waaseratoffy rorzu^eweiae Fluor und Chlor 
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Z - Halogen, Schweiel, Stiokatoff, Acylreat, Amino- oder 

Alkoxygruppe, vorzugeweiae Chlor, Acetyl- oder ilethoxy- 
gruppe 

mit den Verbindungen 0 em«iB Anapruch 2 umaetzt. 

5.) Verfahren nach Anapruch 1 bia 4, dadurch gekennseichnet, dafi 
man ala £a terkompontmte vorzugeweiee Clykol, Di-, Tri- und 
Polyglykole und Athanolamine e inset at. 



6.) Stabile w&asri^re Fluorsiliconimpragnierung und ihre Ver- 
wendung zum 01*ophobi fc ren, Hydrophobieren und zur achmutz- 
abweisenden und antiadhSaiv^n Ausriistung von Textilien, 
Papier, Leder, Folien und anderen Substraten, dadurch 
gekennzeichnet, daB man iluoralkjlalkoxy silane, ^emaS An- 
apruch 1, die mindestena eine Eatarkoaponente, geniafl An- 
apruch 2, ala Alkox^ruppe gebunden enthalten, in Waaser 
Oder w&asrigen Losungen anaerer iitoffe lost, wobei der 
PH-Y.ert vorteilhaft zwischen 2 bia ^ liegen soil, was u e- 
gebenenfalls durch Ammonacetat als Puffer erreioht werden 
kann, und Textilien, Papier, Leder und Kunatetof folien da- 
ait benetzt odar trankt, trooknet und die ^ubatrate vorteil- 
haft mehrere ^inuten auf Temperature^ bia 15U°C erhitzt, 
gegebenenfalla unter Verwendung einea Umesterung8kataly- 
aatora fdr Alkoxy8ilane . 



7») Verfahren nach Anapruch 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 

dafl man die Halbather ouer -etiter der Mono*, Di- f Tri-, odar 

Polyglykole, oder dea Diathanolamina einsetzt. 
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